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La invencidén se refiere a alcohil-sulfato~betainas
gue contienen fllor y a wm procedimiento para su prepare-
cién. ' .

Es conocida la preparacién de sulfatoetil- o sul- °
fatoproPILbetainas gue no éontienen fldor, que llevan en.elL
&tomo de nitrlgeno vn grupo alcohilo de cadens mas larga y
dos grupos alcohilo de cadena corta. Se obtienen tales ccre
puestos, si la amina terciaria, que contiene wn grupo alco~
hilo de cadens més larga y dos gmpos@lcohilo de cadena
corta, se hace reaccionar primeramente con etilenclorhidyi-
na o con 3-cloro-1—pr0panol,r ¥ el cloxruro de 2—hidr0}:i—triag;
cohilamonio, formado de esta manera, se hace reaccionar con 1

dcido clorosulfénico, pudiendo emplearse andlogamente tam~

bién el cloruro de 3-~hidroxipropiltrialconilsmonic. Si se

| intenta bacer reaccionar de igual maners triglcohilaminas,

que contlenen un radical alcohilo o alguenilo que contiene

| fltor, de cadena més larga (por ejemplo wa.radical 1,1,2,2-

~tetrahidroperfluorodecilo-1 o un radical 1,1,2-trihidro-
~perfluorodecenilo-2), se obtiene una mezcls de los compues-
tos .més diveréoé, en parte polimeros, a pertir de la cual
pueden’ aislarse diffcilmente sustencias individuales. Apa~
recen ademis dificultades, dado que las aminas que conbie-
nen fldor, hechas reaccionar pof ejemplo con cloroetanol,

se disuelven sélo insuficientemente en los disolventes que

son adecuados para la sulfatacién. Ademds es sabido hacer
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reaccionar alcohileminas terciarias que no contienen fldor,
por ejemplo con la sal sédica de sulfato Acido de l-cloro-
butilo (4) con separacidén de NaCl para formar la sulfobe-
taina. ’ '

In el caso de ubilizarse este procedimiento con ol
cohilaninas terciarias que contienen fllor, se comprueban
no obstante malos rendimientos asi como dificultades a cou-
sa de la fécil descgmponibilidad de los compuestos formadog,|
con 1o cual solamente pueden obtenerse productos muy impu—.
rificados, |

Objeto de la presente invencidén son alcohilesulfa-
to~befainas, que contienen fluor, de la férmula ‘

Rt |
008
Rg=(CP=CH) CHQ)P-I‘I@-Q-O 0, (1)
. B2

en donde Rf significa un radical perfluoroalcohilo con 3

significa un radical alcohilo con 1 hesta 4, preferentemen-~
te L 6 2 Abtomos de carbono, R2 significa un radical alcohi-
lo con 1 hasta 4, preferentemente con 1 6 2 4tomos de car—

bono, Q significa los radicales alcohileno ~CH20H2'0 ~CH2—?H

. CH
preferentemente el radical alcohileno ~CH,CHy~,

nm significa los nimeros 0 6 1, siendo p wn nbmero entero de
1 hasta 4, preferentemente el ndmerc 2 hasta 4, sim es = 0,

¥ siendo p el ntmero 1, simes = 1,
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Son especialmente preferidos los compuestos de la

f6rmula (1), en los que';., Rl, R2 ¥y Q bienen los signifi-

cados o significados preferentes menciongdos anteriormente

lymes=1ypes =01,

Objeto e la invencidn es ademés un procedimienﬁb,f
para la preparacién de los compuestos éescritos antériormeg
te; que se caracteriza porque se hace reaccionar a -30 has-
ta + 602C un compuesto de la fdfmula

o Rt

Rf—(CF=CH)m5(CHg)P—$~Q—OH, (11)
en donde Rf; Q; my p tienen los significados mencionados
anteriormente, primeramerite con por 1o menos un ageﬁte de
sulfatacién conocido gﬂ presencia de por lo menos un disole'
vente (a), que disuelve las aminas mencionadas anteriormen-
te ¥y no reacciona con el agente de sulfatacidn, después de
eliminar el disolvente (a) el producto obtenido, disuelto ;
en por lo menos un disolvente polar (b), es newbtralizado
con por 1o menos un élcali.conocido ¥ después de ello se
‘hace reaccionar la solucién neutra a 40 hasta 13060 ¥ a una
presién de aproximademente 1 haéﬁa aproximsdamente 6 bares
con un compugs%o de la férmula RQZ, en donde Z es = 61; Br;
To -OSOZORZ, y R2 tiene el significédo mencionado anterior-
mente.

Las aminas fluoradas utilizadas como compuestos

de partida pueden prepararse por ejemplo segin los procedi-
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mientos descritos en la memoria de patente de los Estados
Unidos 3.535.361, en la DE-05 1.768.939 o en la DE-0S
2.141.542,

Como agentes de sulfatacidén son adecuados, pbr ejem
plo, fcido sulflrico concentrado, soluciones de tridxidoréé'
azufre en deido sulfhrico concentrado (oleum) asi como espe
cialmente acido clorosulfdénico y tridéxido de azufre. Este
Ultimo se emplea ventajosamente como adicién gaseosa a ge-
ses inertes, tales como por ejemplo nitrégeno o aire. Estas
mezclas de gases pueden contener aproximadamente 0,5 hasta
10 % en volumen de S03. La sulfatacidn se realiza ventajo-
samente a temperaturas comprendidas entre O y 302C, ILa pre-
sidg utilizada en tal caso no es eritica. Generalmente se
trabaja a presién atmosférica, pero puede vtilizarse también
ung menor sobrepresién de hasta eproximadamente 2 bares. Is
igualmente posible la utilizacién de una menor depresién de
hasta eproximadamente 0,3 bares, si el disolvente (a) em-
pleado no hierve todavia en las condiciones de reaccidn ele-
gidas. _
' Disolventes (a) adecuados son hidrocarburos halo-
genados con 1 hasta 2 &tomos de carbono, especialmeﬁte tom
tracloruro de carbono, cloroformo, cloruro de netileno; o
hidrocarburos fluorados-clorados de 1 hasta aproximadamen—
te 3 &tomos de carbono, espécialmente 1,1, 2~trifluoro-1,2, 2~

~tricloroetano; ademds especialmente acetonitrilo o a@idxido
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de azufre liguido. De los disolventes mencionados puede ubi-
lizarse tanto wno individual asi como también varios en mez
cla entre ellos.

Segln la tempersbura viilizada y los componenﬁesr.
de reaccién empleados la sulfatacidn dura generalmente eri-
tre 1 y 10 horas. Un ligero exceso del agente de sulfata-
cién sobre la.cuantia calculada estequiométricamentg es de~ |
seable en general. '

El disolvente (a) se elige convenientemente de tal

€l. Despubs de terminarse la reaccidn de sulfatacidén el pr:;r'
duété insoluble resultante es separado por filtracibn, la-
vado con el disolvente (a) y secado convenientemente g pre-
8ién reducida de aproximadamente 1 hasta aproximadamente

990 milibares y a temperatura algo elevada de 25 hasta aprg
ximadamente 8080,

El producto obtenido de esta manera es disuelto en
un disolvente (b) polar y es neutralizade eventualmente con
enfriamiento. Como disolventes (b) polares son adécuados por
gjemplo: ' . | .

Monoalcoholes aliféticos con 1 hasta 6 &tomos.de
carbono, preferentemente metano}, étanol, isopropanol, n-bu
tanol o eter-alcoholes alif4ticos con 3 hasta 6 &tomos de
carbono, tales como dimetilglicol, etilglicol, bufilglicol,

diglicol, mebildiglicol o glicol, o agua. De los menciona-
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dos disolventes pueden emplearse tanto uno individuel asf
como también varios en mezcla entre ellos. Para la neutra-
lizacidn se utilizan 4lecalis conocidos. Preferentemente hi-
dréxido de sodio, hidréxido de potasio o los alcoholatos ae
sodio o de potasio de alcoholes aliféticoshmonovalentes con
1 hasta 4 &tomos de carbono. Los hidréxidos se utiliéan pre
ferentemente disuveltos en agua, ¥y los alcoholatos se utili-
zan disveltos en el alcohol gue forma el componente de gl-
coholato, Lia neuvtralizacidén se vigila con indicadores de
4cidos o de bases conocidos, tales como -por cjemplo fenole . .| -
ftaleina o naranja de metilo.

La solucidén neutrslizada se hace reaccionaf‘luego"
a una temperatura de 40 hasta 130°C zsi como a g presidn
de aproximademente 1 hasta aproximadamente 6 bares con agen
tes de alcohilacidn conocidos. In tal caso se ajustan prefe
rentemente la femperatura y 1la presidn de tal manera que
hierve el disolvente (b) o la mezcla de @isolventes.

Como agentes de alcohilacidn se emclean compuestos
de la férmula R°Z, en donde R? tieme el significado mencio
nado anteriomente y % es = C1; Br; I o -080,08% Se cmplean
prefergntemente yoduxro de.metilo, cloruro de metilo asl co-.
mo sulfato de dimetilo. In el caso dé»agentes de alcohila-
cifn, que son gaseosos a presidn nomal, tales como cloruro
de metilo, bromuro de metilo y cloruro de etilo, se utiliza

convenientemente presién elevada. X1 tiempo necesario para
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la alcohilacién oscila, segin la temperatura empleada y las
sustancias de partida empleadas, y generalmente estd termi-
nada después de aproximadamente 2 hasta 4 horas. El agente
de alcohilacidén se utiliza convenientemente en cantidades -
estequiométricas, y a veces es ventajoso wn ligero excesb{ .
Para algunos fines puede emplearse ya como tal la
solucidn resulfante después de la alcohiiacién, eventualmen |
te después de-éliminar el agente de alcohilacién cn exceso. |
31 se desean las alcohil-sulfato-betafnas fluoradas, sbé-
lides, puras, de la férmula I, es separado el disolvente
(b) por destilacidén despubs de la alcohilacidn; trabajindo-
se eventualmente g presidén reducida y a temperatura.lige~
ramente eleveda (condiciones tgl como se ha indicado,ante~' 
riormente). O bien antes o déSpués de la separacidén de uvnag
cierta cantidad de disolvente (b), puede ser separado por

filtracién ‘el liguido remamente respecto de wna parte de

1 las sales contenidas en 81 tales como cloruro de sodio, yo-

duro de sodio o metilsulfato de sodio. Pars la purificacién
definitiva del producto bruto liberado del disolvente (v),
este producto'es recristalizado en disolventes (c), tales
cOomo pbr ejemplo metanol, etanol, isopropanol, agua o sus
mezclas, Si.som idénticos los disolventes (b) ¥ (c), 1la
primera recristalizacidén se efeﬁtﬁa convenientemente yaz en
la concentracidn por evaporacidn del disolvente (b), pudien-

do afiadirse los compeonentes que faltan para lograr una mez-
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cla 6ptima para la recristalizacidn.
ble la preparacién de alcohil~sulfato~betainas, que contie-

rendimientos, Los pardmetros de procedimiento gue hean de
utilizarse hacen posible la realizacidén del procedimiento
sin cosbosos sistemas de aparatos especiales. Los agentes
de éulfatacidn, de aleohilacidn y disolventes que han de
vtilizarse son barabos y hacen posible un mocdo de trabajo

téenicemente no complicado y econdmicamente intercesante.
de la fémula I conformes a la invencidn se distinguen por
una elevada actividad tensioactiva. Juntomente con la com-

patibilidad con agentes tensioactivos catiénicos, no iéni-~

paracidn de dispersiones de politetrafluoroetileno, espe-

| cialmente de dispersiones de politetrafiuo¢oetileno con pe-

so molecular bajo o medio (las llamadas ceras de politetra-
fluoroetileno), como agentes de igualacién para ceras, cormo
reforzadores de limpieza en la limpieza quimica asi como
especialmente como componentes de mezcla en agentes extbin-
tores de incendios,

Ios ejemplos siguientes han de explicar més deta-

‘{1ladamente la invencidan:

El procedimiento conforme a la invencién hace Posi-

nen fldor, de la férmula I con buena pureza ¥ con elevados -

Lag alcohil-sulfato-betainas, gue contienen fldor, .

cos o anidnicos son adecuados para su ubilizecidn en la pre-
: P b
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Ejemplo 1 _

496 g de (M-1,1,2-trihidroperfluorodecenil—2-)H-
-metiletanolemina son disueltos en wn litro de tetracloruro
de carbone (a) y se introducen en la solucidn en el espacio
de 2 horas con agitacién y atemperacidn a 309C 165 litros
de uné'mezcla de aire y de tridxido de azufre, que contiene
9 % en volumen de SO3. El éster 4cido de 4cido sulftrico
que se hag formado se separa en tal caso en fbrma de sustan- |
cla séiida. Es separado por filtracidn, secado a 20 miliba-:'
res‘j-BOQC, a conﬁinuacién es disvello en un litro de iso-
propanol (b) y neutralizado con 127 g de una solucidn al
30.%5 de metilato de sodio en peso en medanol. A la solucién’
neutra se afiaden 126 g'de sulfato de dimetilo, se agita du—f
rante 4 horas a 60°C y a continuacién se filtra a aproxime~
damente 5090; El filtrado es enfriado a 02C, 1la sustancia
s6lida precipitada es separada por filtracidn y recristali-
zada en isopropanol (c). En tal caso son aislados 478 g de

producto de la férmula sbajo mencionada, que corresponde a

un rendimiento de 81 % del valor teérico. El andlisis ele~

mental propor01on6 los siguientes valores (valoreo tedricos
calculados entre paréntesis):
C 27,9 % (28,4 %), H 2,1 % (2,2 %), ¥ 2,4 % (24 %), 55,26

(554 %). Esto corresponde a la férmuls

CHE
& e
VC7P15-CF—CHFCH —? -GH20H2~OSO3
CH3
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1 Fjemplo 2

ve trabaja tal como estd descrito en el ejemplo 1,
pero en lugar del sulfato de dimetilo se afiaden 142 g de
yoduro de metilo, Después de la recristalizacién se obtie~ -
5 nen 348 g, correspondientes a wn rendimﬁento de 67 % dei
valor teéricd, de un compuesto, cuyos valores determinados
en el anflisis elemental asi como sus espectros de IR y i
coinciden con el producto gue se obluvo en el ejemplo 1,
Ljemplo 3
{o. - a) 496 g de (N-1,1,2-trihidroperfluorodeccenil-2-)-
~N-metiletanolamina son disueltos en 0,5 litros de acetoni-
trilo (a) y se afiaden-gota a gota en el eépacio de 30 ning-
tos a 30 hasta 40¢C con agitacidn 116,5 g de 4cido clorosul
fénico, Después de ello se filira y la torta de filtracidn
15 obtenida es lavada 2 veces en cada caso con 100 ml de ace-
| tonitrilo y a continuacidén secada a 20 milibares y 50¢C. Se
obtienen de esta manera 507 g, correspondientes a vn rendi-
niento de 88 % del valor tebrico, de la sal interna del sul

fato de etanolamina de la siguiente férmula:

20 | - ?Hé o
R gy T O - WO d
07115 CP=Cr CH2 ? CH20H20503

El sndlisis elemental proporciond los siguientes valores
(valores tedricos entre paréntesis):

25 C 26,6 5% (26,9 %); B 2,2% (1,6 %); S 5,6 % (5,5 %); N 2,4 %
31108 |
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(2,4 5%); CL < 0,1 % (0 %). ,
‘ b) 507 é'del producto de sulfatacibn obbenido tal
como gsﬁé descrito enteriormente son disvelfos en 1,35 1li-
tros de isopropanol (b) y neubtralizados con agitacidn con
38,8 g de una solucién acuosa al 50 % en peso de hidréxido
de sodio,., Después de ello se calientardurante algunos minv-
tos & 602C y a continuacién se filtra a 50¢C y el filtrado-

obtenido se concentra hasta dejar 1/4 de su volumen. Des-.

pués de enfriar el filtrado concentrado a 0¢C, los criste-

tienen 412 g, correspondientes a 79 % del valor tebrico, de
un compuesto de lé férmula siguiente:
CH .
3
© @
C7F15-CF=C;—CH24H —CHZCHZOSO3Na

El anélisis elemental proporcibné los siguigntes
valores (valores tedricos entre paréntesis):
C 25,4 % (25,9 #); H 2,2°% (1,7 #); N 2,2 % (2,3 #); ¥a 3,6
(3,8 %); $50% (534); CL<0,1% (0&.
¢) 412 g del producto de sulfatacidn neubralizado,
‘qué se obtuvo tal como est4 descrito en b), son disueltos
en 500 ml de isopropanol (b) y se afiaden gota a gota ea el
espacio de 30 minutos con agitacidén 94 g de sulfato de di-
_metilo. A continuacién se lleva a ebullicién a reflujo du~-

rante 4 horas y luego se filtra a 50eC. Después de enfriar

les resultantes son filtrados con succidn Y secados. Se ob- I

RN
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el filtrado a 09C el producto depositado es separado por
filtracidn y secado a 20 milibares ¥y a 50¢C, Se obtienen
250 g, correspondientes a 62 % del valor tedrico de un com-

puesto de la férmula:

o
L r 4 + T {
C7F15—CF=CH~Ch2—H —CH20H2OSO3

CHg

El anélisis elemental proporciond los siguientes
valores (valores tebricos entre yaréntesis): .
C 26,1 % (28,4 %); H 2,2 % (2,2 %); W 2,4 & (2,4 %);
55,2 % (5,4 ).
Ejemplo 4
" Se emplea wna (¥-1,1,2-trihidroperfivoroalquenil-2 )
~l-metiletanolamina, cuyo radical alcohilo perfluorado Ry

consta de vna mezcla de diferentes alcohilos perfluorados

|con la siguiente composicidn:

41 % en peso de C5F11—
40 %.eg peso de Colyp- .
14 ¢ en peso de CqPy g
5 % en peso de 011323—.
946 g del compuesto descrito anteriomente con un
Indice de amina de 20,2 son disucltos en 1,6 litros de te~

tracloruro de carbono (a) y se introducen durante 2  horas
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a 208C y a presibén atmosférica 165 litros de wna mezcla de
aire y SO3, que contiene 9 % en volumen de 803, separéndose
en forma de sustanclae sélida el éster écido de dcido suliv-
rico formado. Despuvés de filtrar y secar a 20 milibares y o
50¢C, el producto s6élido es disuelto en 1,5'litros de me%aF 
nol (b) y se neutralizan 570 g de wna solucidén metandlica
al 30 % eﬁ ﬁeso'de metilato de sodio. A la soluvcién neuﬁrar‘
1izéda s¢ aﬁadén gota a gota a continuacidén con agitacidn y |
ebulligién a reflujo 250 g de sulfato de metilo y luego se .
caliehtan durante 4 horas a G02C. Después de separar por - |
evaporacién el disolvente a aproiimadamenté 80eC, se séca g
20 milibares y 502C, Sg obtienen 1.085 g de un pfodﬁc%p,

que contiene 123 g de metilsulfato de sodio (= 11,4 % en pe
s0). Una muestrs de este producto es purificada seglnm el
método de cromabografia en columnz descrito méds adelante. La
cantidad de alcohil-sulfato-betainas que contienen fldor,
puras, corresponde a 85 & del'vaior'teérico. La mezcla de

compuestos obtenida corresponde a la férmula

@
—CF=CH-CH.~N @ ~CH.cE
Ry~ CF=CH-CHy-N ¥ ~CH,CH,050,

CH3

CH.
3
l

en donde Rf corresponde & la mezcla de grupos alcohilo per-

fluorados descritos anteriormente.
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Ejemplo 5
. Se trabaja tal como en el cjemplo 4, pero en lu-
gar de la mezcla de aire y SOS ¥y del tetracloruro de car-

bono, se utilizan 232 g de 4cido clorosulfénico y 1,5 li-

el disolvente y secar se obtienen 1.100 g de producto, que

contiene 125 g de metilsulfato de sodio, Ia cantidad de la

purificadas, determinada por cromatografia en columha, con
la férmula indicada en el ejemplo 4, corresponde a 84 % del

valor tedrico.

Ejemplo 6

-metiletanolamina (Indice de amina 20,2), en donde el radi-
cal perfluoroalquenilo representa la misma mezcla de alco-
hilos perfluorados que estd descrita cn el gjemplo 4; son

disueltos en 1,5 litros de cloroformo (a)y se afiaden gota a

gota a 309C con agitacidn 232 g de dcido clorosulfénico.

¥ se lleva a ebullicién e reflujo durante wna hora para

‘expulsar el cloruro de hiérégeno gaseoso formado., Después
de separar por evaporacidén el cloroformo a 20 milibares ¥y
502C el producto disuelto en 660 g de isopropanol (b), eé
.neutralizado con 166 g de una solucidn acuosa al 50 % en

peso de hidréxido de sodio y mezclado en el espacio de apro

tros de cloroformo (a). Después de separar por evaporacién

mezcla de las alcohil-sulfato-betainas que contienen fldor,

948 g de (N-1,1,2-trihidroperfluoroalquenil—2)-H- V

A continuacién se calienta lentamente a ebullicidn |




10

15

20°

25
- 31108

Hojn ndam. 15

ximadamente 30 minutos con agitacién con 250 g de sulfato
de dimetilo. A continuacidn se mantiene a 602G durante cua~
tro horas, deSpuéé de elio se enfria g teﬁperatura ambiente
, - \

¥y se afiaden 577 g de agua. Se obtiene de esta menera was sé
lucién en agua/isopropanol, la cuagl tiene un contenido de
sustancia sélida de 50 % en peso. La sustancia s6lids cons—
ta de 12 % en peso de metilsulfato de sodio ¥ de 88 % en
peso de una méécla de‘alcohil—sulfato—be%ainas, que conbie-
nen fldor, de la férmula indiczda en el ejemplo 4, El con-
Tenido de alcohil-sulfato-betafnas, que contienen fldor,
fue &eterminado mediante c#omatografia en columna.
Ejemblo i , |

515 g de (H-1,1,2~trihidroperfluorodecenil-g-)-f-
~etbil-etanolamina son disueltos en 1 litro de_tetrécloruro
de carbono (a), y se introducen con agitacidn a 3050 duran—

te 2 horas 165 litros de una mezcla de aire y 803, gue con-

1 tiene ¢ % en volumen de S04, separéndose en forma de sus-

tancia sélida el éster 4eido de doido sulfdrico formado.
Después de fil%raf ¥ secar a 20 milibares y 50¢C, el produc-
to sélido es diéuglto en wn litro de isopropanol (b) ¥ neu-
tralizado con 180 g de wna solucién metandlica de metilato
de sodio al- 30 % en peso. Después de ofiadir 126 g de sulfa-
to de dimebtilo en el espacio de aproximadamente 30 minutos,
se agita durante otras 4 horas a 60¢C, a continuacidn se

filtra a 502C y el filtrado es enfrisdo a 0¢C, precipitén-
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dose un producto cristalino, Ia sustancia sélida precipita-
dé es separada por filtracidn y recristalizada en isopropa-
riol (c). Se obtienen 450 g, correspondientes 8 74 % del va-
lor tebrico, de un producto con la siguiente férmula:

i’i; <

§ Moz (e - (¥ -
C7ﬂ15-CP—Cd CH,-N CHpCH,, OSO3
s

El anflisis elemental proporcioné los siguientes
valores (valores tedricos entre paréntesisg):
C 29,3 % (29,6 %); H 2,4 % (2,5 %); N 2,3 % (2,3 %);
55,2 5% (5,3 %), '

520 & de (W-1,1,2,2-tetrahidroperfluorodecil-)-l-
~-metil-etanolamina son disueltos en un litro de tetracloruro

de carbono (a), y se introducen en la solucidn en el espa~

¥ 803, que contiene 9 % en volumen de S04, separéndose en
forma de sustancia sélida el éster dcido de 4eido sulférico.
Después de filtrar ¥ secar a 20 milibares y 50°C, el pro-
ducto sélido es disuel%o en un litro de metanol (b) ¥y neu-
tralizadé con 180 g de wna solucién metandlica al 30 % en
peso de metilato de sodioc. A esia solucidén se efiaden en el
espacio de 30 minutos 126 g de sulfato de dimetilo y a con-

tinvacibn se agita durante otras 4 horas a 602C, después
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se filtra a SOQC.y el filtrado es enfriade a 0¢C., La sus-

téncia s6lida precipitada en tal caso es separada por fil-
tracién y recristalizada en isopropanol (c). Se obtienen |
022 g, correspondientes a 85 % del valor tedrico, de wn :Ji

compuesto de la siguiente férmula:

o @
CgPy OO, @ ~08,05 050,
i,

El anélisis elemental proporcioné los siguientes

valores (valores tebricos entre paréntesis):

-G 27,4% (27,3 %); H 2,5 % (2,3 #); N 2,2 % (2,3 #);.8 5,0 &

(5,2 %).
. La purificacidén de las alcohil-sulfato-betainas,
que eéﬁtienen fltor, de la fGrmula I respecto de impurifi-
caclones mediante cromatografis en columna se realiza tal
como sigue:

- Un tubo de vidrio dispuesto verticalmeante con un
difmetro interior de 30 mﬁ.esté cerrgdo en su extiremo in-
ferior con wng frita de vidrio. El tubo se llens en wna al-
tura de 130 mm con sproximademente 30 g de wn gel dé silice
con un tamaiio de granos de 0,1 - 0,2 mm, Que contiene apro- |-
ximedemente 6 % de agua (por ejemplo él tipc IN de la fima

Hacherey v Fagel). Como muestra, se pesan 300 hasta 500 mg

“de la sulfobetaina que ha de purifiéarse ¥ son disueltos
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en 5 ml de metanol "pro analysi", se cargan en la colummng
llena con gel de sflice y después se lavan posteriormente
con més metanol "pro analysi", Los primeros 150 ml de so-
lucién metandlica, que salen por abajo de la columna, son-.
fecogidos, concentrados a sequedad por evaporacidn, reco-
gidos de nuevo en metanol y filtrados a través de wa fri-
ta de vidrio, gue habla sido recubierts con mass de fldcu;
los de filtraoién. El filtrado es concentrado por evapora—.‘
cién y secado durante 60 minutos a 105¢C en aire. El pro- ~
ducto obtenido de esta maners representa précticamente 1a

cantidad total de la sulfobetaina obtenida en 1a mugstra.

Un control de la sulfobetalna, obtenida de esta manera, en
lo que se refiere a pureza y composicidn quimica es posi-
ble por medio de espectros de IR o RN asf como por medio
de cromatografia en capa delgada.

De las alcohil~su1fato—bétainas fluoradas de l1s

ron determinados los siguientes espectros de RN

1

Egvectros de WIN~-H" en D3COD (con tetrametilsi-

lano como patrén interno)

S CP = 5

SOF = CH-CH,-N 4,46 ppm Jyyo= 8 Hz (2 1)
5 CHy 3,34 ppm (6 H)
.$N~g§2-cH2—o 3,64 ppm JHCCH= 5H (251
SNACHQ-QEE~O 4,06 ppm Jycer= ° B2 (2 H)

(1 ppm = 60 Hz)
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Como ejemplo de la buena actividad tensiocactiva
de 1osfcompuestos conformes a la férmuls I se indica a con-
tinvacién una medicidn comparativa de la tensidén superficial

del compuesto conforme a la invencidén seglin el ejemplo 1 en;

comparacién con un sgente tensioactivo, que contiene flvor,”

vsual en el mercado, con la férmula

- ‘ @ — -
[Rf-CHZCHZ—H {\ />:| CH3OSO 4

en donde Rf es una mezcla de radicales alcohilo perfluora- -

‘dos con 6 hasta 12 &tomos de carbono, La medicidn se efec—

tué segin el método de rotura de anillo (DIN proyecﬁo 53914 )¢
en las soluciones acuosas de las sustancias_a 2090; La ten~ ;'
sién superficial estd indicada en mii/m, y la concentracién
del agente ﬁensioactivo lo estd en gramos por litro (g/1).

Ademds se determind la compatibilidad conragentes

tensioactivos anibnicos y catidnicos. En la tabla que se da

| abajo estén indicados los valowres medidos, sigaificando wn

signo més "compatibilidad" y un -signo menos "incompatibili-

dad" [
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REIVINDICACIONES

/

Los punfos de invencidén propia y nueva que se pre-
sentan para que seah objeto de esta solicitud de Pajente?%e
Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los que se reco-
gen en las reivindicaciones siguientes:

12,~ Procedimiento para la preparacién de alcohil-

-sulfato-betainas que contienen flfior, de la férmula:

ol
o ©
Re- (0F=08) ~(0H,) - @ ~g-050,,
) g2 S

en donde Rp significa un radical perfluoroalcohilo con 3
hasta 16 &tomos de carbono, gt significa un radiczl alcohi-

e significa wn radical

16 corn 1 hasts 4/étomos de caibono, R
alcohilo con 1 hasta 4 4fomos de carbono, Q significa los
radicales alcohileno -CH,CH, o -CHz-?H;, m significa los

CH
, 3
ntmeros 0 § 1, siendo p wn ntmero entero de 1 hasta 4, si

m =0, y siendo p el nfmero 1, sim es =1, procedimiento
que se caracteriza porgue se hace reaccionar a -30 hasta

+ 60¢C wm compuesto de la fémuls 7 , R

4!
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1

|

Rf(CF=CH)m-(CH2)p—N-Q-0H
en donde Rf, Rl, Qs @ ¥y p tienen los significados menciona-
dos antes, primeramente con un agente de sulfatacidn cono-
cido en presencia de por lo menos un disolvente (a), que di
suelve la amina mencionada anteriommente y que no rezcciona
con el agente de sulfatacidn, despubs de eliminar el disol-
vente (a), el producto obtenido disuelto en por lo menos wn
disolvente polar (b), es neutralizado con por 1o menos un
&lcali conocido, y después de ello se hace reaccionar la
solucidn neutra a 40 hasta 1308C a wna presidén de aproxima-
damente 1 hasta 6 bares con un compuesto de la férmuls 322,
en donde Z es = C1, Br, I o 050,082 y R? tiene el signifi-
cado mencionado antes.

‘ '28,- Procedimiento segln la reivindicacién 1g,
que se~caracteriza porque como agente de sulfatacidn se uti-
lizan triéxido.de azufre o dcido clorosulfénico.

32.~ Procedimiento seglm las reivindicaciones 12
y 28, que se caracteriza porque la sulfatacidén se realiza
a 0 hasta 302C. .

48 .= Procedimienté segﬁn las reivindicaciones 12
hasta 32, que se caracteriza porque en la sulfatacidén se
utilizen uno o varios de los siguientes disolventes (a):
tetracloruro de garbono; clorbformo; cloruro de metileno;
1;2,z-tricloro—l,l,2—trifluoroetano; acetonitrilo; didxi-~

do de azufre liquido.
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1 , &, Procedimiento segin ias reivindicaciones 12
hasta 42, que se caracteriza porgue como disolvente polar

s @ porg h¢ .

[}

(b) se utiliza por lo menos wno de los siguientes compuesT

tos: monoalcoholes alifAticos con 1 hasta 6 Atomos de car- 

R <5

5 bono; éter-alcoholes 2lifiticos con 3 hasta 6 Atomos de I
carbono; glicol o agua.

6§-.-_ Procedimiento segln las reivindicaciones 1z
hasta 72, que se caracteriza porgue como 4lcali se utili-
za por lo menos uno de los siguientes compuestos: alcoho-
10 latos de monoalcoholes aliféticos conrl hasta 4 4tomos der _
carbono o hidréxidos de sodio o derpotasio.
a ' : T8.~ Procedimiento segin las reivindicaciénes 1z
: hasta 62, que se caracteriza porque la soluc,ién neubre se

hace reaccionar con yoduro de metilo, cloruro de metilo o

15 sulfato de dimga‘bilo. o

kS

. 82,- Procedimiento segtn las reivindicaciones 1&

hasta 72, que se caracteriza porque en la reaccidén con mn
compuesto de la férmula RZZ la temperatura y presién se
ajustan de tal manera que hierve el disolvente polar (b).

20 2.~ Procedimiento para la preparacién de alcohil-
'| -sulfato-betainas que contienen fldor.

Tal ¥ como se ha descrito en la Memoria que ante-

cede y con los fines que se han especificado.

25 : ; : ' )
19049
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Esta Memoria consta de YEINTICUATRO hojas escri-

tas a méquina por wna sola cara.

Madrid, 9, ppR1879 |
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